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Vpliv strukture poliHIPE materialov na njihove hidrodinamske lastnosti 
Povzetek: PoliHIPE polimeri so visoko porozni materiali, lahko različnih oblik, 
sintetizirani iz HIPE emulzij. Posebnost teh emulzij je visok delež notranje faze (nad 
74 %), kar se kaže v visoko porozni strukturi polimerov in nudi različne lastnosti in 
možnosti modifikacije ter posledično različne načine uporabe na mnogih področjih. 
V okviru magistrske naloge sem s fotoiniciirano polimerizacijo sintetiziral veliko 
polimernih vzorcev različnih poroznosti (75, 80, 85 in 90 %). Vzorcem sem izmeril padec 
tlaka in njihove prepustnosti. Izvedena je bila analiza njihove strukture s pomočjo SEM 
mikroskopije in računalniškega programa. Nato so bile preučene njihove hidrodinamske 
lastnosti s pomočjo HPLC analize.  
Cilj magistrske naloge je bil preučiti strukturo poliHIPE polimerov, sintetiziranih na 
opisan način, predvsem kako poroznost vpliva na prepustnost medija skozi polimere. 
Sinteza poliHIPE vzorcev se je izkazala za dokaj enostavno in ponovljivo glede na želene 
lastnosti za različne poroznosti. Dobljeni rezultati pa so pokazali odvisnost in povezavo 
med poroznostjo in prepustnostjo. 
 







Effect of polyHIPE material structure on their hydrodynamic properties  
Abstract: PolyHIPE polymers are highly porous materials that are synthesized from 
HIPE emulsions. These materials can be synthesized in different shapes and sizes. What 
makes these HIPE emulsions so special is a very high percentage of the internal phase 
(over 74%), which gives the polymers their porous structure and consequently 
extraordinary properties. They can also be functionalized for different uses in many 
different fields of science. 
When working on my master’s thesis I synthesized multiple polymer samples with 
varying porosity (70, 80, 85 and 90%). I measured the pressure drop of the samples as 
well as their permeability. Their structure was analyzed using SEM microscopy and 
computer software. Their hydrodynamic properties were studied using HPLC.  
The aim of my master’s thesis was to study the structural properties of the synthesized 
polyHIPE polymers that are described especially how the permeability of the said 
polymers is dependent on their porosity. 
The polyHIPE polymers were relatively straight forward to synthesize with properties 
that were reliable and robust for different porosities. The acquired results have shown the 
dependence of porosity and permeability. 
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1. Pregled literature 
 
PoliHIPE polimeri so visoko porozni materiali (nad 74 %) Pripravijo se iz emulzij z 
visokim deležem notranje faze (ang. High internal phase emulsions, HIPE). Razvoj takih 
polimerov se zelo hitro odvija zadnjih nekaj desetletij. To je posledica njihove dobro 
definirane poroznosti, možnosti kemijske modifikacije in uporabnih mehanskih in 
hidrodinamskih lastnosti. Možno jih je pripraviti v različnih oblikah in poroznostih s 
spreminjanjem različnih reagentov in pogojev sinteze. Njihova notranja struktura vsebuje 
večje pore ali praznine, ki so med seboj povezane z manjšimi tako imenovanimi okni. 
Čeprav je njihova struktura del mnogih raziskav, je še vedno kar nekaj neraziskanih 
lastnosti strukture. 
Njihova uporaba sega na področja čiščenja odpadnih vod, uporabe v kromatografiji v 
obliki visoko poroznih kolon, kot tudi na področju medicine kot ogrodja za dovajanje 
zdravil in hranil.  





Monolitni polimerni materiali so se v zadnjih nekaj desetletjih zelo hitro razvili do 
razširjene prisotnosti v separacijskih znanostih in drugih področjih kemije. Razvoj se je 
začel z uporabo materiala baziranega na poliuretanu, s strukturo odprtih por. Uporabljal 
pa se je za separacijo manjših analitov na HPLC (ang. high-performance liquid 
chromatography) sistemih. Monolitne stacionarne faze za HPLC sisteme so lahko 
sintetizirane iz sintetičnih organskih materialov, naravnih polimerov in anorganskih 
materialov. Dobra lastnost takih organskih polimernih stacionarnih faz je visoka 
kemijska stabilnost na visokem območju pH. Monoliti, ki so sintetizirani iz GMA in 
podobnih monomerov, omogočajo raznovrstno funkcionalizacijo površine zaradi dokaj 
enostavne kemijske modifikacije proste epoksidne skupine. [1] [2] 
Materiali v obliki monolitov imajo veliko površino, kar jim daje velik spekter 
uporabnosti v industriji in v tehnologijah varstva okolja. Uporabljajo se v obliki 
keramičnih podpornikov pri visoko temperaturnih plinskih katalitskih reakcijah in v 
tekočinski kromatografiji. Zaradi znižane viskoznosti plinov pri višjih temperaturah je 
pri plinskih katalitskih reakcijah zaželena zelo urejena monomodalna razporeditev 
mikro por. Pri stacionarni fazi za tekočinsko kromatografijo pa je zaželena hierarhična 
struktura por z makro porami, ki služijo za konvektivni masni transport skozi kolono, 
mezo pore v notranjosti pa služijo kot podporni material. To omogoča veliko površino, 
ki je dosegljiva z difuzijsko limitiranim masnim transportom. Nižjo osno disperzijo, 
eden od ciljev HPLC metode, dosežemo z bolj ozkim območjem distribucije nekaj 
mikrometrov velikih por, saj lahko znižamo disperzijo povezano z uporom masnega 
transporta stagnantne mobilne faze znotraj delcev. To se zgodi zaradi znižane 
karakteristične dolžine poti difuzije v stagnantnih območjih. Mehanična disperzija se 
lahko zniža še dodatno z višjo homogenostjo pakiranja monolita, z bolj uniformno 
obliko delcev oz. por. Čeprav je ideja o čim manjših sferičnih porah dobra, se izkaže, da 
ima neko omejitev, saj se pri velikostih por pod mikrometrom pojavijo zelo visoki 
povratni tlaki. Organski polimerni monoliti se po navadi sintetizirajo s termično ali foto 
iniciirano radikalsko polimerizacijo z dodatkom porogena, ki povzroči fazno separacijo 
in posledično porozno strukturo polimera. Prednost polimerov za kontinuirno fazo za 
HPLC sisteme je v tem, da se lahko sintetizirajo v različnih oblikah (cevkah, diskih, 
kroglicah, membranah …), za razliko od npr. monolitov iz silike. [3] 
Mobilna faza v sistemu HPLC je z uporabo monolitne kolone prisiljena k toku skozi 
kanale te stacionarne faze, kar zmanjša povratni tlak in poveča masni transport. Za 
razliko od difuzije, ki je gonilna sila masnega transporta v porah porozne delčne 
stacionarne faze, nam konvektivni tok omogoča znatno višje hitrosti separacije in 
učinkovitosti v primeru večjih biomolekul, kot so proteini, peptidi in oligonukleotidi. 
Ker je njihova sinteza dokaj enostavna, in imajo dobre fizikalne lastnosti v primerjavi s 
kolonami s strnjenim slojem delcev, so monoliti zelo zaželena izbira. [2] 
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1.2. Fotoiniciirana radikalska polimerizacija 
 
Uporaba fotoiniciirane polimerizacije je v porastu. Uporablja se na različnih področjih, 
ne samo za bolj konvencionalne izdelke, kot so premazi, laki in adhezivi, ampak tudi na 
visokotehnoloških področjih nanotehnologije, proste radikalske in kationske 
polimerizacije, stereolitografije (3D tisk) in tudi bioloških področjih za tkivno 
inženirstvo. [4] 
Za razliko od termično iniciacije, ki potrebuje za delovanje povišano temperaturo, lahko 
fotoiniciacija poteka pri sobni temperaturi oz. nižjih temperaturah, kot so potrebne pri 
termični. To je velika prednost te metode. Pri fotopolimerizaciji monofunkcionalnih 
monomerov pride do manj stranskih reakcij, kot npr. prenos verige. Pri termični 
iniciaciji je verjetnost, da pride do take reakcije visoka. To privede do velikega števila 
razvejanih makromolekul, kar ni vedno zaželeno. Zato se lahko nizko energijske 
stereospecifične polimere namesto s termoiniciacijo polimerizira s fotoiniciacijo. Pri 
uporabi monomerov, ki imajo nizko temperaturo, pri kateri je hitrost polimerizacije in 
depolimerizacije enaka (ang. ceiling temperature, Tc), srečamo dodatno prednost 
metode fotoiniciirane polimerizacije. Take monomere se lahko polimerizira le pri nizkih 
temperaturah, saj drugače prihaja do depolimerizacije. Tudi pri zorenju ali 
zamreževanju premazov po navadi termoiniciacija ni praktična, še posebej pri večjih 
površinah. Fotoiniciirana polimerizacija se največkrat uporablja v verižnim procesih, 
kjer se iniciirana specija in rastoča veriga končata s prostim radikalom ali kationom. Pri 
termični polimerizaciji lahko povišana temperatura poveča difuzijo in medpovršinsko 
destabilizacijo. To lahko privede do koalescence in drugih pojavov, ki povzročijo 
razpad emulzije. Pri fotoiniciirani iniciaciji za razliko od termične, ni ostanka iniciatorja 
v končnem polimeru. Reakcije pri fotoiniciaciji lahko stečejo veliko hitreje kot pri 
termični reakciji, ker ne prihaja do povišanih temperatur. Posledično ne pride do 
destabilizacije HIPE emulzije, in tako dobimo polimere z veliko manjšimi, enakomerno 
razporejenimi porami. [4][5] 




Slika 1: Shema polimerizacije s fotoiniciatorjem 
Vloga svetlobe v fotoiniciaciji je omejena zgolj na prvi korak, in sicer na absorpcijo in 
sintezo specij za iniciacijo. Fotoiniciator je definiran kot molekula ali kombinacija 
molekul, ki ob absorpciji svetlobe iniciira polimerizacijo. Lastnosti absorpcije svetlobe 
fotoiniciatorja morajo ustrezati viru svetlobe (valovna dolžina). [4] 
Fotoiniciatorji za radikalsko polimerizacijo se razdelijo na dva tipa. Tip I se klasificira 
kot iniciatorji za cepitev, tip II pa so H-abstrakcijski iniciatorji. Večina iniciatorjev tipa 
I so aromati s karbonilnimi skupinami. Z absorpcijo svetlobe so, na primer benzoin in 
derivati spontano podvrženi cepitvi vezi ogljik-ogljik (ang. α cleavage), produkt tega so 
prosti radikali. [4] 
 
 
Slika 2: Prikaz razpada benzoina z absorpcijo svetlobe in nastanek prostih radikalov [4] 
 
Vsak fotoiniciator ima prednosti in slabosti za specifično uporabo. Benzoin in derivati 
so najbolj pogosto uporabljeni za prosto radikalsko polimerizacijo zaradi njihove visoke 
učinkovitosti in reaktivnosti prostih radikalov, ki nastanejo s fotoiniciirano cepitvijo. [4] 
 
 





Emulzija je mešanica dveh ali več tekočin, ki se praviloma ne mešajo med seboj. Pri 
tem je ena faza dispergirana v drugi v obliki kapljic. Da to dosežemo, je praviloma 
potrebno dovesti energijo. Velikost kapljic je lahko različna; velikosti so nekje med 
10 nm in 100 µm. Delitev emulzij glede na velikost kapljic je sledeča: makroemulzije, 
katerih kapljice so velike > 100 nm in mikroemulzije (oz. nanoemulzije) s kapljicami, ki 
so manjše od 100 nm. [6] 
V splošnem za nastanek emulzije potrebujemo emulzijski proces, ki izkorišča 
mehanične sile, da razbije večje kapljice, dispergirane faze v kontinuirni. Taka 
disperzija je običajno termično nestabilna. Za stabilnost se dodaja surfaktante, da 
zmanjšajo površinsko napetost med kontakti dispergirane in kontinuirne faze. Poznamo 
direktne emulzije oz. emulzije olja v vodi (O/V) ter inverzne emulzije, pri katerih je olje 
kontinuirna faza in voda dispergirana faza. Te so emulzije vode v olju (V/O), oz. 
emulzije na osnovi olja. [6] 
Obstajajo pa tudi kompleksnejše emulzije, imenovane tudi dvojne emulzije. Poznamo 
dva tipa: voda v olju v vodi (V/O/V) in olje v vodi v olju (O/V/O). Pri teh emulzijah so 
kapljice ene dispergirane tekočine dispergirane v še eni tekočini, iz česar dobimo dvojni 
sloj kapljic tekočine. Te strukture so sestavljene iz notranje faze, ki je prekrita z 
emulgatorji (stabilizatorji) in dispergirana ter prekrita še z enim slojem emulgatorjev v 
zunanji fazi. [7] 
Za pripravo emulzije potrebujemo oljno fazo, vodno fazo, surfaktant in vnos energije. 
Slednja je po navadi mehanična energija v obliki različnih mešal. Energija je potrebna, 
ker je površinska napetost med dvema snovema v emulziji višja od začetne energije 
neemulgiranih snovi. Pri sintezi emulzij se stremi k manjšim in bolj enotno 
razporejenim velikostim kapljic. Večje kot so kapljice, manj stabilna je emulzija. Vnos 
energije za doseganje manjših kapljic pa je praviloma večji. [8] 
 
1.3.1. Površinsko aktivne snovi 
 
Surfaktant, ki se uporablja kot emulgator, ima dve glavni funkciji. Prva je, da omogoča 
formacijo emulzije, druga pa, da ustvarjeno emulzijo stabilizira in jo ohranja. Prav tako 
surfaktant po navadi določi tip emulzije – V/O ali O/V. Emulgatorji delujejo kot fizična 
pregrada, ki preprečuje kapljicam, da bi se združevale v večje kapljice. Emulgatorji 
vsebujejo hidrofilno (polarno) glavo in hidrofoben (nepolaren) rep. 
Po navadi se emulgatorji delijo na dve glavni skupini. Prva skupina vsebuje emulgatorje 
z nizko molekulsko maso amfifilnih lastnosti. Amfifilnost snovi je lastnost, da ima 
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hkrati hidrofilne in hidrofobne lastnosti. V drugi skupini so površinsko aktivni polimeri. 
Emulgatorji so lahko kationski – imajo pozitivno nabito polarno glavo. Lahko so 
anionski in imajo negativno nabito glavo. Obstajajo tudi ne-ionski, ki imajo nenabito 
glavo. Ko nabiti emulgatorji obdajo kapljico v O/V emulziji, pozitivni ali negativni 
naboji elektrostatično odbijajo kapljice eno od druge, kar pomaga pri ohranjanju 
emulzije. Nenabiti emulgatorji imajo po navadi večje glave, katere kažejo v nasprotno 
smer od oljne kapljice. Te polarne glave sterično onemogočijo kapljicam združevanje. 
[8][9]  
Izbira emulgatorjev je odvisna od tipa emulzije. Pomembna je topnost v obeh fazah in 
kritična koncentracija micelov. Topnost je močno odvisna od temperature. Kationski 
emulgatorji se po navadi uporabljajo v raztopinah z nizkim do nevtralnim pH, anionski 
pa v bazičnih raztopinah. Nenabiti emulgatorji se lahko uporabljajo kot edini emulgator, 
ali pa v kombinaciji z nabitimi za izboljšanje stabilnosti emulzij. Za določanje 
emulgatorjev za specifično uporabo se lahko uporabijo tudi vrednosti HLB (tabela 1). 
HLB oz. hidrofilno-lipofilno ravnotežje je merilo površinsko aktivne snovi, s katerim 
določamo ali je pri 25 ℃ ta hidrofilna ali lipofilna. [8][9]  
 




V enačbi (I) M predstavlja molekulsko maso. V imenovalcu je to molekulska masa 
celotne molekule, v števcu pa le molekulska masa hidrofilnega dela, pomnožena z 20. 
Različni emulgatorji imajo različne HLB vrednosti, ki napovejo, kakšno emulzijo bodo 
stabilizirali. HLB lestvica sega od 0 do 20, pri kateri je 10 območje, kjer emulgator 
privlačita obe fazi enako močno. Vrednost HLB nad 10 pomenijo bolj hidrofilne 
lastnosti (boljša stabilizacija O/V), vrednosti pod 10 pa pomenijo bolj hidrofobne 
lastnosti (boljše za V/O emulzije), oz. boljšo topnost v oljni fazi. V idealni emulziji 
emulgator enakomerno privlači vodna in oljna faza. Če je ravnotežje premaknjeno v eno 
ali drugo smer, lahko emulgator izgubi stik z eno od faz, kar lahko privede do podrtja 
emulzije. [8][9]  
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Tabela 1: HLB vrednosti za različne površinsko aktivne snovi [10] 
HLB Uporaba 
4-6 V/O emulzije 
7-9 Omakovalci 
8-18 O/V emulzije 
13-15 Detergenti 
 
1.3.2. Razpad strukture emulzije 
 
Po navadi obstajajo dokaj velike razlike med strukturo HIPE emulzije in strukturo 
končnega polimera. Obstaja veliko mehanizmov, ki privedejo do podrtja emulzij, in s 
tem povzročijo spremembe v strukturi. Te se lahko pojavijo sami ali pa v kombinaciji z 
drugimi. Najbolj pogost razlog za razpad emulzij je koalescenca, ki je še posebej 
prisotna pri povišanih temperaturah polimerizacije. Pri koalescenci prihaja do 
združevanja majhnih kapljic v večje, zaradi premajhnega filma emulgatorja okoli 
posameznih kapljic. Z višjo koncentracijo emulgatorja se to lahko prepreči. Prav tako 
lahko prihaja do pretrganja na točkah, kjer zunanja faza obdaja notranjo, kar lahko 
privede do velikih lukenj. [5] [10] 
Pri Ostwaldovem zorenju lahko majhne kapljice difundirajo skozi kontinuirno fazo proti 
večjim kapljicam, in se združijo, kar privede do večje povprečne velikosti kapljic. 
Gonilna sila tega pojava je razlika v kemijskem potencialu, ki je povzročena zaradi 
različnih ukrivljenosti kapljic. Prvi pogoj je omejena topnost dispergiranega medija v 
kontinuirni fazi. [8] 
Agregacija je pojav, pri katerem se kapljice držijo ena druge za daljši čas po tem, ko so 
prišle v stik ena z drugo, kot posledica npr. Brownovega gibanja (naključno gibanje 
kapljic dispergirane faze v kontinuirni fazi s posledičnimi trki kapljic). Gonilna sila je 
pogosto van der Waalsov privlak med kapljicami, lahko pa tudi prisotnost polimernih 
molekul ali micelov surfaktanta. [8] 
 




Slika 3: Vrste razpadov emulzij 
 
1.3.3. HIPE emulzije 
 
HIPE se uporablja za klasifikacijo emulzij, katerih delež notranje faze je vsaj 74,5 % 
celotnega volumna emulzije. HIPE emulzije so po navadi zelo viskozne (odvisno od 
strukture in stopnje poroznosti), in se uporabljajo za sintezo poliHIPE polimerov. 
Glavni dve komponenti HIPE emulzij sta večinska notranja faza (dispergirana v 
manjšinski) in kontinuirna zunanja faza. Takim emulzijam se dodaja še surfaktante, 
iniciatorje in druge dodatke, odvisno od potreb končnega polimera. HIPE se po navadi 
stabilizira proti koalescenci kapljic s pomočjo surfaktantov. Tak način stabilizacije je 
lahko drag in potrebuje natančno izbiro primernega surfaktanta. Kot alternativno obliko 
stabilizacije takih emulzij se lahko uporabljajo delci. Take emulzije poznamo kot 
stabilizacijo na osnovi delcev (ang. pickering HIPE). Ireverzibilna adsorpcija delcev na 
mejah oljne in vodne faze lahko zaščiti emulzijo pred koalescenco in Ostwaldovim 
zorenjem. Priprava takih emulzij je dokaj zahtevna, saj potrebuje uporabo posebnih 
amfifilnih delcev in amfifilnih blok polimerov. Pri obeh tipih HIPE emulzij so 
pomembni vplivi na okolje, ki pridejo v poštev pri izbiri sintetičnih surfaktantov ali pa 
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nerazgradljivih nanodelcev, ki so lahko potencialno toksični in drugače škodljivi za 
okolje. [5][11] 
Primer HIPE emulzije v vsakdanjem življenju je majoneza, v kateri je večinska faza, 
rastlinsko olje, dispergirana v zunanji, manjšinski fazi, v tem primeru je to kis. Lecitin v 
jajčnem rumenjaku služi kot surfaktant. Če notranja, zunanja ali obe fazi HIPE-a 
vsebujeta monomere, se lahko sintetizira polimer. Formacija tipične V/O HIPE emulzije 
(notranja vodna faza, ki je dispergirana v zunanji organski fazi) je prikazana na 
sliki 4.[5]  
 
 
Slika 4 Priprava V/O HIPE emulzije 
 
Čeprav so HIPE emulzije V/O najbolj pogosto uporabljene, se tudi uporaba emulzij O/V 
povečuje. Raziskave potekajo tudi na področju emulzij superkritičnega CO2 v vodi, 
brezvodnih emulzij O/O in emulzij z organsko zunanjo fazo in ionsko tekočinsko 
notranjo fazo. S slednjimi se lahko razširi obseg sinteznih temperatur, ki so bile 
omejene s prisotnostjo vode, nad 100 °C. [5] 
Na HIPE emulzije vpliva veliko različnih faktorjev. Med nekaj pomembnejših spada 
molekulska struktura komponent in njihovo razmerje, delež surfaktanta in njegov HLB, 
temperatura, dodatek soli za stabilizacijo, sestava dispergirane faze in drugi. 
Termodinamika nam pove, da bi moralo v sistemu, kot je HIPE, priti do fazne 
separacije oz. inverzije faz iz V/O v O/V ali obratno. Torej, da surfaktant stabilizira 
HIPE emulzijo, mora biti netopen v dispergirani fazi, da prepreči separacijo oz. 
inverzijo faz. [12] 
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Raziskave so pokazale, da z dodatkom različnih soli povečamo rigidnost medfazne 
površine v V/O HIPE emulzijah, zvišamo elastični modul in stabilnost emulzije. Primeri 
soli, ki se uporabljajo za stabilizacijo, so natrijev klorid, kalcijev klorid in kalijev sulfat. 
Soli, ki so znižale interakcijo med ne-ionskimi surfaktanti v vodni fazi, in s tem 
povečale interakcije surfaktant-surfaktant, so bile bolj učinkovite pri stabilizaciji HIPE 
emulzij. Dodatek soli lahko prav tako inhibira Ostwaldovo zorenje. To se zgodi z 
znižanjem topnosti vodne faze v oljni, s tem se zmanjšajo privlačne sile med kapljicami. 
Obstaja pomembna korelacija med stabilnostjo emulzij in med površinsko prosto 
energijo za V/O in O/V sisteme. Večja kot je prosta med površinska energija, večja je 
stabilnost HIPE emulzije. Posledično lahko dodamo več notranje faze pred podrtjem. Z 
raziskavami so prav tako odkrili, da z večanjem koncentracije soli v sestavi emulzije 
pada velikost nastalih por v polimeriziranem poliHIPE polimeru. [12][13] 
Polariteta snovi ima prav tako velik vpliv na stabilnost HIPE emulzij. V splošnem je 
stabilnost večja pri bolj hidrofobni oljni fazi in bolj hidrofilni vodni fazi. Zato pri 
uporabi relativno polarnih organskih komponent potrebujemo bolj hidrofobne 
surfaktante. Relativno hidrofobne organske komponente pa potrebujejo bolj hidrofilne 
surfaktante. Ugotovljeno je bilo, da je priprava HIPE emulzij lažja z uporabo alifatskih 
kot z uporabo aromatskih organskih komponent. Pri aromatskih ali halogeniranih 
organskih komponentah pride do težav pri tvorjenju emulzije z uporabo ne-ionskih 
surfaktantov, zaradi interakcij med surfaktantom in dispergirano fazo. [12] 
Sestavo HIPE emulzij se lahko določi s pomočjo ternarnih diagramov. Tak diagram 
prikazuje razmerje med surfaktantom, vodno in oljno fazo. Na sliki 5 W predstavlja 
vodno fazo, S surfaktant in O organsko fazo. 
 
Slika 5: Ternarni diagram emulzijskega sistema [12] 
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1.3.4. PoliHIPE polimeri 
 
Najbolj pogost način polimerizacije je prosta radikalska polimerizacija (ang. free 
radical polymerization, FRP), ki je tip verižne polimerizacije. Pri tej polimerizaciji se 
polimer tvori z adicijo prostih radikalskih gradnikov. Tvorba prostih radikalov lahko 
poteka z različnimi mehanizmi, po navadi ob prisotnosti iniciatorja. Prosti radikal po 
nastanku dodaja ne-radikalske monomerne enote in s tem daljša verigo polimera. [14] 
To pa ni edini način polimerizacije V/O HIPE emulzij. Pogosto uporabljene metode so 
še radikalska polimerizacija s prenosom atoma (ang. atom transfer radical 
polymerization, ATRP), stopenjska polimerizacija, polimerizacija z odpiranjem obroča 
(ang. ring opening metathesis polymerization, ROMP) in druge. Prav tako se lahko za 
stabilizacijo poleg surfaktantov uporabljajo še druge metode. Ena od bolj zanimivih je 
stabilizacija na osnovi delcev. Pri teh surfaktante zamenjajo delci kot npr. ogljikove 
nanocevke, nanodelci titana … [5] [12] 
PoliHIPE polimere najbolj pogosto sintetiziramo v obliki monolitov, saj ti omogočajo 
različne aplikacije in prednosti. Vendar pa to niso edine možne oblike teh polimerov. 
Obseg različnih oblik poliHIPE polimerov se širi s sintezo v obliki kroglic in membran. 
Sintetizirali so milimetrske poliHIPE kroglice z O/V/O in V/O/V sedimentacijsko in 
suspenzijsko polimerizacijo. Nekaj sto mikrometrov debele poliHIPE membrane so bile 
sintetizirane s pomočjo različnih tehnik formiranja. [5] 
S spreminjanjem sinteznih pogojev in reagentov lahko spreminjamo lastnosti poliHIPE 
materialov. Dosežemo lahko poroznosti vse do 99 %, velikosti por med 1 in 100 µm, s 
povezovalni porami velikosti od 0,2 do 30 µm, kompresijske module med 2 kPa in 
60 MPa, kot tudi različne specifične površine in funkcionalne skupine na površini. [15] 
 
1.3.5. Funkcionalizacija poliHIPE polimerov 
 
Število monomerov, ki jih lahko uporabimo za sintezo monolitnih polimerov, je veliko 
večje kot pri bolj klasični suspenzijski polimerizaciji, saj je v kalupu prisotna le ena 
faza. Zato se lahko uporabljajo tudi vodotopni hidrofilni monomeri, ki drugače niso 
primerni v vodnih suspenzijah. To poveča raznolikost možne kemije na površini 
monolita. [16] 
Monolitni poliHIPE material lahko s svojo površinsko kemijo zagotavlja različne tipe 
uporabe. Za primer je za uporabo poliHIPE monomera za ionsko izmenjavo pri 
separacijah nujna prisotnost ionizacijskih skupin. Za kemijsko pripravo takih polimerov 
obstajajo različne metode. [16] 
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V primeru poliHIPE polimerov, ki so sintetizirani iz GMA in EGDMA monomerov, je 
najbolj pomembna skupina oz. komponenta epoksidni obroč, to je zaradi velikega 
spektra tehničnih aplikacij in njihovih izvrstnih lastnosti. Ker skoraj vsi končni izdelki z 
epoksidnimi skupinami potrebujejo reakcijo z zamreževalcem, običajno je to amin, je v 
zadnjih nekaj desetletjih velik poudarek na raziskovanju teh reakcij. Reakcije lahko 
vsebujejo primarne in sekundarne amine, kot tudi katalizatorje za interakcijo vodikovih 
vezi in promotorje. [17][18] 
PoliHIPE polimere iz omenjenih monomerov lahko funkcionaliziramo z DEA, da 
dobimo DEAE. DEA je sekundarni amin. Lahko jih funkcionalizira s TAE, da dobimo 




Porozni materiali so kompoziti trdne faze in por, ki so formirane v tej trdni fazi. 
Lastnosti porozne strukture, kot so poroznost, velikost por in njihova razporeditev, 
oblika por ter specifična površina materiala, določajo njegovo potencialno uporabo. 
Poroznost sama je ključni dejavnik, ki vpliva na mehanske, fizikalne in kemijske 
lastnosti materiala. [19] 
Poroznost je definirana kot razmerje volumna por glede na celoten nominalni volumen 
poroznega materiala in ga zapisujemo v odstotkih. To je najbolj osnovni parameter za 
porozne materiale in glavni dejavnik za določanje fizikalnih in mehanskih lastnosti, kot 
so toplotna in električna prevodnost, optične in akustične lastnosti, natezna trdnost in 
hitrost lezenja materiala. [19] 
Materiali s porozno strukturo imajo lahko zaprte in odprte pore, posledično je lahko 
poroznost odprto celična, zaprto celična ali pa vsebuje obe vrsti por. Celotna poroznost, 
ki je vsota zaprtih in odprtih por, se uporablja za karakterizacijo poroznih materialov. V 
večini primerov izkoriščamo materiale z odprtim sistemom por, vendar so tudi sistemi z 
zaprtimi porami zaželeni za uporabo pri npr. flotaciji, izolaciji, pakiranju in drugje. [19] 
Glede na podano definicijo lahko poroznost izrazimo (v odstotkih) z enačbo (II): 
 





3) predstavlja volumen por, 𝜀 (%) predstavlja poroznost, Vt (cm3) predstavlja 
celotni nominalni volumen, Vs (cm
3) pa volumen neporoznega dela materiala. [19]  
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Poroznost lahko podamo glede na razmerje gostote z enačbama (III,IV): 
 








V obeh enačbah (III,IV) 𝜌𝑟 (/) predstavlja relativno gostoto, 𝜌∗ ( 𝑔𝑐𝑚3) predstavlja 
nominalno gostoto poroznega materiala in 𝜌𝑠 ( 𝑔𝑐𝑚3) predstavlja neporozni del materiala. 
[19] 
 
Obstaja veliko karakterizacijskih metod za določanje velikosti in porazdelitve por. 
Metode se delijo na direktne metode, optične metode, metode z uporabo računalniških 
programov, metode širjenja plina, inhibicijske metode, metode z izhlapevanjem vode, 
živo srebrno porozimetrijo in druge metode. Pri direktnih metodah po navadi določimo 
celoten volumen in nato še volumen skeleta brez por. Iz teh dveh podatkov lahko 
izračunamo volumen por. Z optičnimi metodami se poroznost izračuna s pomočjo 
uporabe različnih mikroskopov. [20] 
S porozimetrijo lahko določamo premer por in celoten volumen por, kot tudi površino. 
Pri tej metodi se uporablja neomočljiva tekočina, po navadi živo srebro, ki jo 
izpostavimo poroznemu materialu pri visokih tlakih s pomočjo porozimetra. Velikost 
por se določi glede na potreben tlak, da ta vrine tekočino v pore proti nasprotujoči sili 
površinske napetosti tekočine. [20] 
Volumen por lahko izračunamo tudi z uporabo plinov. Vzorec znanega celotnega 
volumna vstavimo v posodo prav tako znanega volumna, ki je povezana s še eno enako 
posodo, ki je pod tlakom blizu vakuuma. Nato skozi prvo posodo z vzorcem spustimo 
specifičen plin, ki potuje skozi prvo posodo v drugo, dokler se tlak ne izravna. Z 
uporabo idealnega plinskega zakona lahko izračunamo volumen por (enačba V). [20] 
 




V enačbi (V) 𝑉𝑣 predstavlja efektivni volumen por, 𝑉𝑇 predstavlja celoten volumen 
vzorca (izračunan kot, da ni porozen), 𝑉𝑎 je volumen posode, ki vsebuje vzorec, 𝑉𝑏 je 
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volumen druge posode, 𝑃1 je prvotni tlak, 𝑃2 pa je končni tlak sistema. Iz tega lahko 
izračunamo poroznost (enačba VI): 
 




Ta metoda predvideva, da plin pride v stik s porami, kar pomeni, da je uporabna samo 
za sisteme z odprtim tipom por. [20] 
 
1.4.1. Statična poroznost 
 
Pri metodah z izhlapevanjem vode poroznost lahko izračunamo s pomočjo mokrega in 
suhega vzorca. Vzorec pomočimo v destilirano vodo. Stehtamo maso suhega in 
mokrega vzorca, prav tako izračunamo volumen mokrega vzorca. Poroznost izračunamo 
z enačbo (VII): [21] 
 




V enačbi (VII) 𝜀 (%) predstavlja poroznost, mmoker predstavlja maso mokrega vzorca, 
msuh predstavlja maso suhega vzorca, Vsuh pa volumen suhega vzorca. [21] [22] [23]  
Če upoštevamo še skrček materiala, lahko poroznost izračunamo kot (enačba VIII):  
 




V enačbi (VIII) je ΔV razlika med mokrim in suhim volumnom vzorca. [21] 
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1.4.2. Velikost in morfologija por 
 
Velikost por in njihov delež razmerij v velikosti je v poroznem materialu glavni 
dejavnik pri delitvi oz. razlikovanju med poroznimi materiali. Čeprav je odvisnost 
mehanskih in termičnih lastnosti od teh dejavnikov majhna, pa znatno vpliva na 
prepustnost in sposobnost filtriranja snovi. Kot primer lahko vzamemo porozne filtre, 
katerih namen je filtrirati trdne delce v tekočini. Pri tem velikost por in delež razmerij 
njihovih velikosti določa prepustnost filtra. Velikost por pomeni nominalni premer por 
v materialu. Po navadi se to nanaša na neko povprečno velikost. [19] 
Karakterizacija morfologije poroznega materiala nam pove obliko por, povezanost med 
porami, debelino sten por … Morfologija por ima večji učinek na lastnosti materiala kot 
sama velikost por. Če so pore npr. podaljšane ali bolj ploščate v eno smer, porozno telo 
izkazuje anizotropnost, kar vpliva na celoten porozen material. Zato je pametno 
preučevati mehanske in fizikalne lastnosti skozi razumevanje morfologije. [19] 
Morfologijo poroznih materialov in velikost por lahko preučujemo pod mikroskopom in 
tako dobimo neposreden vpogled v strukturo materiala. Za preučevanje velikosti por in 
morfologije so zaželene nedestruktivne, preproste in natančne metode. Čeprav je 
mikroskopija nedestruktiven proces, je potrebno vzorec predhodno pripraviti na 
poseben način. Če za analizo uporabljamo vrstični elektronski mikroskop (ang. 
scanning electron microscope, SEM), je potrebno vzorce predhodno narediti prevodne. 
V primeru polimerov, ki so v večini neprevodni (razen, če nimajo posebnih dodatkov), 
jih moramo prevleči s tankim slojem prevodne snovi. Običajno take vzorce naparevamo 
ali premažemo z ogljikom, lahko pa jih naprašimo z zlatom, srebrom ali kakšno drugo 
prevodno kovino. Taka priprava lahko do neke mere vpliva na morfologijo materiala in 
privede do deviacije v rezultatih meritev. Za analizo s presevnim elektronskim 
mikroskopom (ang. transmission electron microscopy, TEM) ni takih zahtev, vendar je 
priprava vzorcev bolj kompleksna, še posebej za krhke vzorce. Tretja analizna metoda 
je mikroskopija na atomsko silo (ang. atomic force microscopy, AFM). Ta izkorišča 
atomsko silo med sondo in vzorcem. Pri tej metodi ne potrebujemo prevodnega vzorca, 
prav tako nobene posebne obdelave.[19] 
Struktura poliHIPE polimera je sestavljena iz praznin, oken in por. Največje med njimi 
so praznine, ki so med seboj povezane z manjšimi porami, tako imenovanimi okni. 
Najmanjše pa so pore, ki so prisotne v stenah praznin. Premer praznin lahko sega od 
približno 1 µm do več kot 150 µm, odvisno od nadziranja velikosti kapljic pri pripravi 
HIPE emulzije.  
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1.4.3. Določanje velikosti in razporeditve por s pomočjo SEM mikroskopije 
 
Izračun velikosti premerov praznin in oken lahko naredimo s pomočjo SEM slik 
vzorcev. Vzorec ustrezno pripravimo za SEM mikroskopijo in slikamo. Ker se 
povezovalne pore nahajajo v stenah praznin, so na slikah vidne v 2D prostoru. Zato je 
potrebno na dobljenih slikah pore ročno označiti, in s programom, kot npr. ImageJ 
analizirati. S pomočjo analize velikega števila por lahko dobimo povprečno velikost 
praznin in oken. Vendar pa povprečni premeri, dobljeni na tak način, niso najbolj 
reprezentativni pravim vrednostim, saj se pore nahajajo na različnih višinah, kar pa iz 
samih slik ni dobro razvidno. Zato uvedemo statistični popravek z oceno povprečja 
razmerja R/r. Pri čemer R predstavlja sredinski (pravi) polmer, r pa vrednost polmera 
krožnega dela razdalje h od centra sfere, kot prikazuje slika 6. [23] [24] 
 
 
Slika 6: Shematski prikaz praznine oz. okna strukture poliHIPE polimera [24] 
 




Slika 7: Prikaz določevanja velikosti praznin (dpr) in povezovalnih por (dpp) 
 
Statistični popravek izračunamo s pomočjo enačbe (IX): 
 




Verjetnost, da se izbira r zgodi pri katerikoli višini h od sredine, je enaka za vse 
vrednosti h, zato je povprečna verjetnost vrednosti h enaka R/2. Če to vrednost 
vstavimo v zgornjo enačbo dobimo enačbo (X): 
 




Z množenjem povprečne vrednosti premera oken ali praznin dobimo boljšo oceno 
pravega premera por. [24]  
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1.4.4. Specifična površina 
 
Specifična površina poroznega materiala je celotna površina materiala na enoto mase 
(npr. m2/g) ali pa na enoto volumna (npr. m2/m3). Za materiale z odprto celično 
strukturo je zunanja specifična površina veliko manjša kot notranja specifična površina 
por, in jo po navadi zanemarimo. Zato se v primeru odprto celičnih materialov po 
navadi specifična površina nanaša na notranjo. Pri materialih z zaprtim celičnim 
sistemom pa se specifična površina nanaša na celotno zunanjo površino. Taka struktura 
je v večino primerih nezanimiva in otežuje karakterizacijo takih materialov. Uporablja 
se lahko za dušenje zvoka, izolacijo in drugje. Specifično površino poroznih materialov 
lahko karakteriziramo z različnimi metodami, kot so adsorpcija s plinov (BET metoda), 
živosrebrna porosimetrija in druge. BET metodo so razvili Stephen Brunauer, Paul 
Hugh Emmett in Edward Teller na podlagi Langmuirjeve monoslojne adsorpcijske 
teorije. Za to metodo se po navadi uporablja plinast dušik in sicer pri nizkih 
temperaturah, da se izognemo kemijski adsorpciji. Obstajata statična in dinamična 
metoda merjenja specifične površine v območju med 0,001–1000 m2/g. [19] 
Osnovni parametri poroznih materialov so vsi intrinzični indeksi za porozna telesa. To 
so poroznost, velikost in razporeditev por in specifična površina. Teh parametrov ne 
moremo spremeniti s karakterizacijskimi metodami, a različne metode proizvedejo 
različne odklone rezultatov. Za vsak parameter obstajajo metode, ki najboljše opišejo in 
podajo rezultate, pomembni pa so tudi okoljski pogoji, ki jim je material oz. vzorec 
izpostavljen. [19] 
PoliHIPE materiali imajo dokaj nizko specifično površino (okoli 5–20 m2/g), saj imajo 
praznine premer le nekaj mikrometrov. Z različnimi dodatki, kot so porogeni, lahko to 
specifično površino povečamo, saj ustvarjamo nove pore s fazno separacijo nastajajoče 
polimerne matrice. Tako dobljena specifična površina lahko sega do 700 m2/g. Zmanjša 
pa se tudi gostota materiala. Tipična gostota je po navadi okoli 0,1 g/cm3, lahko pa 
dosežemo veliko nižje gostote nekje do 0,0126 g/cm3 s spreminjanjem deleža faz, 
dodatka porogena in surfaktantov. [12] 
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1.5. Tekočinska kromatografija HPLC 
 
Tekočinska kromatografija je bila razvita v začetku 20. stoletja in se je sprva uporabljala 
kot metoda za separacijo obarvanih komponent – od tu tudi ime, saj chroma pomeni 
barva, graphy pa pisanje. Tekočinska kromatografija visoke ločljivosti (HPLC) je 
analitska tehnika za ločevanje, identifikacijo in kvantitativno analizo snovi. Vse 
kromatografske separacije, tudi HPLC, temeljijo na osnovnem principu, da vsaka 
komponenta reagira z drugimi kemijskimi specijami z nekim tipičnim odzivom. HPLC 
je tip kolonske kromatografije, pri kateri črpamo tekočino pri stalnem pretoku (mobilna 
faza) skozi kolono oz. stacionarno fazo (to je lahko naš vzorec polimera ali pa strnjen 
sloj delcev). V sistem vbrizgamo sledilni vzorec in opazujemo odziv sistema. Izmerimo 
lahko odziv sistema samo z ohišjem in odziv vzorca, da dobimo neko referenco za 
primerjavo odzivov. [22] [25] [26] 
Vsaka kemijska reakcija ima svojo konstanto ravnotežja. Za reakcijo (enačba XI) 
 




obstaja kemijska ravnotežna konstanta Keq, ki narekuje, kakšen odstotek komponente A 
bo v raztopini, in kakšen odstotek bo vezan na stacionarno komponento B. Med 
kromatografsko separacijo pride do podobnih odnosov med komponento A in topilom 
ali mobilno fazo C. Ravnotežje med mobilno in stacionarno fazo nam poda 
porazdelitveni koeficient Kc (enačba XII). [26] 
 




Koeficient Kc predstavlja delež aktivnosti komponente A v stacionarni fazi in aktivnost 
komponente A v mobilni fazi. Pri večini separacij, kjer imamo nizke koncentracije 
specij, ki jih želimo ločiti, je aktivnost A v vsaki speciji približno enaka koncentraciji A 
v tistem stanju. Porazdelitveni koeficient nam pove, koliko časa je komponenta A 
adsorbirana na stacionarno fazo, za razliko od časa, ki ga komponenta A preživi 
raztopljena v mobilni fazi. To razmerje nam pove, koliko časa traja, da komponenta A 
preide skozi celotno dolžino kolone. Dalj časa, kot je komponenta A adsorbirana na 
stacionarno fazo, več časa bo komponenta A potovala po dolžini kolone. Čas med 
vbrizganjem sledilnega vzorca in njegovim izpiranjem iz kolone, je retencijski čas tr. 
[26] 




Slika 8: Shema HPLC sistema 
 
1.5.1. Retencija sistema HPLC in mrtvi volumen 
 
Poznamo retencijski čas (tr) in retencijski volumen (Vr). To je čas oz. volumen 
zadrževanja komponente na koloni. Merimo ga od časa vbrizganja do časa detekcije. 
Retencija je glavno merilo za določanje kromatografskih vrhov. Spremembe v 
retencijskih časih so lahko znak spremembe v temperaturi kolone ali mobilne faze, 
puščanju vzorca ali celo napak v delovanju črpalke sistema. Stopnja poroznosti je 
povezana s specifično površino vzorca. Večja, kot je specifična površina (manjše 
velikosti por), večja bo retencija vzorca. [27][28][29] 




Slika 9: Retencijski čas in retencijski volumen prikazan na kromatogramu [30] 
Na sliki 9 predstavlja tr retencijski čas, t0 pa čas sledilnega vzorca, ki ne reagira s 
stacionarno fazo, oz. je Kc enak 0, da preide čez celotno dolžino kolone. Ta čas se 
imenuje čas sistema (ang. void time). Nobena snov se ne more sprati skozi kolono v 
manjšem času kot t0. Razlika med tr in t0 pa nam poda čas vzorca od vbrizganja do vrha 
odziva detektorja. Enako velja za retencijski volumen, ki ga dobimo, če pomnožimo 
retencijski čas s pretokom mobilne faze (enačba XIII): [26] 
 
 𝑉𝑟 = 𝑡𝑟 ∙ 𝜑𝑚𝑜𝑏𝑖𝑙𝑛𝑒 𝑓𝑎𝑧𝑒 
 
XIII 
Vd potem predstavlja mrtvi volumen, ki ga dobimo če pomnožimo t0 s pretokom 
mobilne faze (enačba XIV): [26] 
 




Mrtvi volumen je volumen HPLC sistema med točko vbrizganja in točko detekcije brez 
kolone. Z vbrizganjem zelo majhnega vzorca lahko izmerimo čas med točko vbrizganja 
in največjo višino vrha. Mrtvi volumen kolone se izračuna po enačbi (XV), κ predstavlja 
prevodnost, Vinj pa volumen, pri katerem je bil vbrizgan sledilni vzorec. [23] 
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1.5.2. Pretočna poroznost 
 
Pretočna poroznost (ang. flow-through porosity) je pomembna lastnost, še posebej pri 
poroznih polimerih oz. materialih, ki vsebujejo mrtve kote v porah. Ta tip poroznosti 
predstavlja delež volumna por monolitnega polimera, skozi katerega dejansko teče 
mobilna faza in predstavlja praznine, povezane z okni. Pretočna poroznost vpliva tudi 
na prepustnost samega polimera. S primerjavo pretočne poroznosti s statično, lahko 
prikažemo mrtvi volumen por, skozi katere tok ne poteka (mrtvi koti). Da določimo 
pretočno poroznost (ε), lahko izvedemo pulzni eksperiment, kjer merimo prevodnost 
(κ). Na sistemu HPLC uporabimo neko mobilno fazo (lahko demineralizirano vodo) in 
neko sledilno raztopino. Z izračunom prvega momenta (M1) lahko izračunamo 
asimetrijo vrhov odzivov HPLC sistema. Prvi moment sledilnega vzorca s polimerom v 
ohišju (M1 polimer) in s samim ohišjem (M1 ohišje) izračunamo numerično po enačbi 
(XVI), kjer Vi predstavlja volumen, κi pa prevodnost mobilne faze pri i-ti frakciji. Z 
vsoto zajamemo celotni vrh sledilnega vzorca (enačba XVI): [22][23]  
 





Da lahko izračunamo pretočno poroznost (εp) poliHIPE vzorca prvega momenta 
polimera, odštejemo prvi moment praznega ohišja in delimo z volumnom kolone po 
spodnji enačbi (XVII): 
 





Prav tako je pomembno določiti standardno deviacijo oz. disperzijo σ (enačba XIX), ki 
se določi iz numerično izračunanega drugega momenta (M2), ki predstavlja varianco 
(σ2) distribucije glede na enačbo (XVIII): 
 
 𝑀2 =  ∑ (𝑉𝑖− M1)2𝑛𝑖=1 κ𝑖 XVIII  








Pri takih meritvah je treba upoštevati tudi deviacijo v meritvah, ki jo lahko doprinese 
celoten sistem, in posamične komponente, kot so črpalke, ohišje, detektorji … Prav tako 
pa je pomembno upoštevati asimetrijo As vrhov odzivov in deviacijo od simetrične 
oblike. Asimetrija je razmerje razdalj vrha od njegove maksimalne višine in jo merimo 
pri 5 % ali 10 % maksimalne višine vrha. Asimetrijo vrhov izračunamo s pomočjo 
bradičenja (ang. fronting, wA) in repičenja (ang. tailing, wB) vrhov (enačba XX). To je 
odmik vrha v levo in v desno, kjer wA predstavlja širino vrha od začetka rasti do vrha, 
wB pa od maksimuma do konca rasti odziva. Če je asimetrija As = 1 pomeni to 
popolnoma simetričen vrh. Vrednosti As nad 1 nakazuje repičenje, vrednost pod 1 pa 
bradičenje. [22][23]  
 





1.5.3. Padec tlaka  
 
Padec tlaka običajno določimo z meritvami tlaka med dvema mestoma v 
kromatografskem sistemu, oz. kadar imamo samo eno mesto, kjer lahko merimo. Padec 
tlaka predstavlja razliko med merjeno vrednostjo in atmosferskim tlakom. Pri merjenju 
padca tlaka na kromatografskih kolonah nam to predstavlja lastnosti mobilne faze, kot 
tudi strnjenega sloja delcev (stacionarne faze). Padec tlaka nekega poroznega sloja z 
laminarnim tokom mobilne faze opišemo s pomočjo Darcyjevega zakona (enačba XXI). 
[31]  
 
 ∆𝑃 = 𝑣 ∙ 𝜇 ∙ 𝐿𝐵  
 
XXI 
 ∆𝑃 [Pa] predstavlja padec tlaka, L [m] dolžino kolone, µ [Pas] viskoznost mobilne faze 
in B predstavlja prepustnost. V enačbi (XXI) 𝑣 [m/s] predstavlja hitrost toka brez 
upoštevanja poroznosti. Te hitrosti bi bil deležen sledilec, vbrizgan v sistem, ki bi ga 
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skozi sistem transportirala neka mobilna faza. Iz zgornje enačbe (XXI) je razvidno, da 
pri konstantni mobilni fazi, dolžini kolone in prepustnosti, obstaja linearna korelacija 
med padcem tlaka in hitrostjo mobilne faze. [31][32]  
Za opis padca tlaka obstaja več različnih modelov. Prvi primer je enačba (XXII) 
Happlove korelacije: 
 




Happlova korelacija se uporablja za različen obseg poroznosti vse od 0 pa do 100 %. V 
enačbi (XXII) ε predstavlja poroznost sloja, ds pa premer delca. V osnovi je bila 
zasnovana za opis sferičnih delcev. [22]  
Premer delca ds v Happlovi korelaciji se lahko izrazi kot enačba (XXIII): [33]  
 





Drugi dve korelaciji za opis visoko poroznih slojev sta bili izpeljani za specifične 
monolitne strukture. Za monolite iz silicijevega dioksida, ki imajo bikontinuirno 
strukturo, padec tlaka opišemo s TSC modelom (ang. tetrahedral skeleton column) 
(enačba XXIV): [33] 
 




V enačbi (XXIV) ε predstavlja zunanjo poroznost. Velikost por Dp se lahko z enačbo 
(XXV) izrazi kot: 
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Ta se še bolj izpelje z enačbo (XXVI): 
 




Za zelo visoke poroznosti, nad 90%, se lahko uporabi modelno enačbo (XXVII) RUC 
(ang. unit cell model): 
 





V enačbi (XXVII) χ predstavlja tortuoznost, ki je funkcija poroznosti.  
 






Premer por se tako lahko izrazi z enačbo (XXIX): 
 





Ta model je bil uporabljen tudi za opis padca tlaka v poliHIPE slojih. [33] 
 
S pomočjo pulznega eksperimenta lahko natančno določimo poroznost sloja. Prav tako 
je ta analiza možna z drugimi metodami, kot so živosrebrna porosimetrija in merjenje 
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suhega in mokrega vzorca oz. sloja. Določanje premera por pa je bolj zahtevno, saj je 
potrebno veliko predpostavk o strukturi preučevanega materiala, da lahko z dobljenimi 
eksperimentalnimi podatki pridemo do nekih rezultatov. Strukture določenih materialov 
niso povsem poznane ali dobro opisane, kar lahko privede do nepravilnih zaključkov. 
Za določanje premerov se lahko uporabijo modelne enačbe. Na podlagi omenjenih 
enačb je bila izpeljana enačba (XXX) s povezavo med velikostjo por, velikostjo delcev 
in poroznostjo, kjer Dp predstavlja premer delca, ds pa premer pore: [33]  
 





1.5.4. Darcyjev zakon (prepustnost) 
 
Darcyjev zakon je oblika konstitutivne enačbe, s katero lahko opisujemo tok tekočine 
skozi porozen medij. Zakon je formuliral Henry Darcy na podlagi eksperimentalnega 
dela s tokom vode skozi zrna peska. Čeprav je zakon eksperimentalno določil Darcy, je 
bil kasneje izpeljan iz Navier-Stokes enačb. Darcyjev zakon (enačba XXXI) velja za 
tekočine z manjšim Reynoldsovim številom in je pri konstantni elevaciji preprosto 
razmerje med hipnim prehodom skozi porozni medij, viskoznostjo tekočine 𝜇 [𝑃𝑎𝑠]  in 
padcem tlaka na dani dolžini. [32] 
 









Slika 10: Shema definicije Darcyjevega zakona [32] 
Q [m3/s] predstavlja iztok iz neke kolone (ang. discharge rate), A [m2] pa površino 
preseka toka. Enačbo (XXXI) lahko preuredimo s krajšanjem površine in izrazimo 
prepustnost z enačbo (XXXII): [32] 
 




Fluks q [𝑚𝑠 ] delimo še s poroznostjo, saj je samo del volumna dostopen toku zaradi 
poroznosti. Dobimo obliko Darcyjevega zakona za izračun prepustnosti v enačbi 
(XXXIII): [32] 
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1.6. Uporaba  
 
PoliHIPE polimeri imajo širok razpon uporabe zaradi njihovih izjemnih strukturnih 
lastnosti in možnih oblik končnega materiala. Uporabljajo se lahko za čiščenje odpadnih 
vod na različne načine in za različne onesnaževalce. Po navadi so v obliki kroglic oz. 
zrn in membran. Prav tako se uporabljajo kot ogrodja za dostop in transport hranilnih 
snovi ter zdravil do tarčnega mesta pri regeneraciji tkiv. Monolitne oblike pa se 
uporabljajo v kromatografiji in kot nosilci za proteine in encime, kar omogoča njihovo 
ponovno uporabo. 
Iskanje novih stacionarnih faz v kromatografiji za hitre, selektivne in občutljive 
separacije predstavlja konstanten problem, še posebej za bioanalitične aplikacije. 
Pomanjšane tehnike, kot so mikro tekočinska kromatografija (ang. micro liquid 
chromatography, μ-LC), nano tekočinska kromatografija in kapilarna 
elektrokromatografija (ang. capillary electrochromatography, CEC), se za separacije 
uporabljajo že desetletja. Njihove kolone pa predstavljajo določene omejitve pri 
biopolimerni separaciji. To je predvsem zaradi velikih volumnov praznin med delci v 
kolonah s strnjenim slojem, in zaradi počasne difuzije mase vzorcev v in iz stagnantne 
mobilne faze, ki se lahko zadržuje v porah. [2]  
Monolitne oblike poroznih polimerov se pogosto uporabljajo kot stacionarne faze v 
kromatografiji, saj imajo kar nekaj prednosti pred konvencionalnimi. Konvencionalni 
strnjeni sloji delcev, ki se uporabljajo v tekočinski kromatografiji, imajo omejitve zaradi 
kompromisa med učinkovitostjo kolone in padcem tlaka. Pri strnjenih slojih se 
uporabljajo delci manjših velikosti, da dosežemo boljšo učinkovitost. Manjša velikost 
delcev je povezana z večjim padcem tlaka po koloni. Te omejitve lahko presežemo z 
uporabo monolitnih poliHIPE polimerov, ki kažejo visoke učinkovitosti pri relativno 
nizkih padcih tlaka, sintetizirani pa so iz enega visoko poroznega kosa. Njihove 
lastnosti so dobra kombinacija visoke prepustnosti, optimiziranega transporta topljenca 
od in do aktivnih mest na površini por. [2][3][21][22]  
 
1.6.1. Čiščenje odpadne vode 
 
Odpadna voda, ki nastaja kot posledica farmacevtske, rudarske in kemijske industrije, 
se po navadi čisti s pomočjo posebnih bakterij SRB (ang. sulfate reducing bacteria). Za 
boljšo učinkovitost čiščenja hočemo povečati retencijski čas bakterij, za kar se 
uporabljajo različni nosilci. Testiranih je bilo več različnih nosilcev iz različnih 
polimerov, kot so poliuretanske pene, polietilen nizke gostote in polistiren. Raziskave 
so pokazale, da so nosilci z bolj hidrofobnimi lastnostmi boljši, saj lahko nanje 
naložimo več bakterij zaradi nižje površinske napetosti med SRB in nosilcem. Prav tako 
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je pomemben visok kontaktni kot (θ). Pomembno je, da je premer por nekje med 1 in 5-
krat večji od velikosti bakterij, za boljše delovanje nosilca v zvezi s poroznostjo njegove 
strukture. 
Bolj konvencionalni keramični nosilci imajo pore nano velikosti. To pomeni, da taki 
nosilci pripomorejo samo k hrapavi površini, kar poveča adhezijo. Polimerni nosilci s 
porami mikro velikosti pa imajo večjo specifično površino za oprijem bakterij. Iz tega 
lahko vidimo, da makro poroznost omogoča prosti volumen, ki je dovolj velik, da ojača 
vezavo in koncentracijo bakterij na nosilcu. [34] 
Kot nosilec je bil sintetiziran poliHIPE polimer, in sicer v obliki zrn oz. kroglic. Ta 
nosilec ima odprt sistem por, torej praznine povezane z okni. Taka struktura je zaželena, 
saj zmanjša upor proti masnemu transportu in omogoča več aktivnih mest. Praznine 
sintetiziranega nosilca segajo med nekje 17 in 37 µm, okna pa med 4.5 in 13 µm. S 
takim nosilcem so dosegli do 85 % odstranitev sulfatnih ionov, v primerjavi z nosilcem 
z aktivnim ogljikom, kjer je bil odstotek odstranjenih ionov 51. [34] 
 
 
1.6.2. Separacija in odstranjevanje Cr(VI) ionov 
 
Struktura poliHIPE membran neposredno vpliva na učinkovitost njenega delovanja. 
Visoko porozna poliHIPE membrana je bila sintetizirana in impregnirana z Aliquat 336 
za uporabo pri separaciji Cr (VI) ionov. Membrano so sintetizirali iz poli(stiren-ko-2-
etilheksil akrilata) in divinilbenzena. Struktura vsebuje večje praznine, povezane z 
manjšimi okni, kar prispeva k visokemu fluksu in stabilnosti membrane. Eksperimenti 
so pokazali, da je bil koeficient efektivne difuzije Cr (VI) ionov skozi membrano visok 
do 1.75∙10-11 m2 s-1. Membrano so lahko ponovno uporabljali tudi pri 10 ponovljenih 
ciklih, s 95 % deležem možnosti ponovne uporabe. Metoda, uporabljena za separacijo z 
uporabo take membrane, se imenuje SLM (ang. supported liquid membrane). Ta 
metoda omogoča separacijo, odstranjevanje ali ekstrakcijo kovinskih ionov iz odpadnih 
vod. Hkrati pa ima določene prednosti pred bolj tradicionalnimi separacijskimi 
tehnikami, in sicer nižjouporaba organske faze, nižji denarni vložek in stroške delovanja 
ter nižjo porabo energije. Ta raziskava dokazuje možnost uporabe poliHIPE materialov 
za odstranjevanje Cr (VI). [35] 
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1.6.3. Čiščenje surovega olja oz. nafte s pomočjo poliHIPE materialov 
 
Za uporabo pri čiščenju odpadnega olja so bili sintetizirani poliHIPE polimeri in 
funkcionalizirani s silanolnimi skupinami (R3Si-OH). Lastnosti, ki jih doprinesejo te 
skupine, se uporabljajo za kovalentno vezavo z aerogeli znotraj poliHIPE materiala. 
Aerogeli iz silicijevega dioksida niso novost in se že uporabljajo za čiščenje olja iz 
vodnih medijev, za dostavo zdravil na tarčna mesta, v inženirstvu tkiv in na drugih 
področjih. Problem se pojavi pri določenih lastnostih, saj so krhki in hidrofilni po 
naravi. Taki aerogeli lahko prav tako absorbirajo večje količine olja, vendar se pri 
mehanskih obremenitvah hitro zdrobijo v prah in niso ponovno uporabni. Zato so razvili 
poliHIPE polimere z aerogeli, ki so kovalentno vezani. Za pripravo poliHIPE polimera 
so uporabljeni monomeri TPM, EHA, stiren in DVB, stabilizirani pa so s Span 80 
surfaktantom. [36] 
Taki materiali izkazujejo makro in mezo-porozno strukturo in odlične lastnosti, kot 
visoka elastičnost, duktilnost, super hidrofobnost (do nekje 160℃), nizka gostota (pribl. 
0.128 g/cm3) in nizka termična prevodnost. Namen je bil sintetizirati material, ki bi ga 
lahko uporabljali pri čiščenju razlite nafte. Tak poliHIPE polimer je absorbiral olja v 
višini 16-kratne lastne teže, omogočal pa je tudi večkratno uporabo. [36] 
 
 
Slika 11: Prikaz delovanja poliHIPE materiala za odstranjevanje odpadnega olja [36] 
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Na sliki 11 del (a) je od leve proti desni prikazan primer dodatka olja v vodo in njegovo 
odstranjevanje s pomočjo takega poliHIPE materiala. Del (b) prav tako od leve proti 
desni prikazuje, da se lahko olje izloči iz materiala in se z istim vzorcem ponovno 
odstrani, kar prikazuje možnost ponovne uporabe. Na delu (c) pa lahko vidimo, da 
material tudi po večkratni uporabi ob deformaciji ohrani obliko. [36] 
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2. Namen dela 
 
Namen magistrskega dela je bil raziskati, kakšna je povezava med strukturo poliHIPE 
polimerov, predvsem poroznostjo, in prepustnostjo, ter veljavnostjo možne povezave 
različnih stopenj poroznosti.  
Najprej je bila potrebna priprava vzorcev poliHIPE polimerov iz GMA in EGDMA 
monomerov z uporabo fotoiniciacije z različnimi poroznostmi, in sicer 75, 80, 85 in 
90 %. Tem vzorcem je bil izmerjen padec tlaka ter narejen izračun poroznosti in 
izvedena primerjava s teoretično določenimi poroznostmi pred samo pripravo emulzij.  
Zanimala me je porazdelitev velikosti por v sami strukturi in medsebojna primerljivost 
pri višjih poroznostih. Iz dobljenih podatkov je bilo treba izračunati prepustnosti teh 
vzorcev in poiskati korelacijo s poroznostjo, če je ta obstajala. 
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3. Materiali in metode 
 
Za pripravo HIPE emulzij, potrebnih za sintezo poliHIPE polimerov, sem uporabil 
sledeče kemikalije: 
• GMA (glicidil metakrilat, Sigma-Aldrich) 
• EGDMA (etilen glikol dimetakrilat, Merck KGaA) 
• CaCl2∙2H2O (Honeywell Fluka) 
• Irgacure (IC819, BASF Schweiz AG) 
• Pluronic L-121 (Sigma-Aldrich) 
• Demineralizirana voda  
 
Naprave in laboratorijska oprema: 
• Mešalo (RZR 2021) 
• Mešalna bučka (150 mL) 
• Čaše 
• Magnetno mešalo 
• Tehtnica 
• Črpalka (Masterflex L/S Easy Load II) 
 
Pri pripravi emulzij in posledično vzorcev sem se na podlagi prebranih člankov in 
uveljavljenih metod odločil za fotoiniciirano polimerizacijo, namesto termično 
iniciirane. [18]. Izbrana monomera sta bila glicidil metakrilat (GMA) in etilen glikol 
dimetakrilat (EGDMA). Njuno molsko razmerje je bilo 1:3. Poleg GMA in EGDMA 
monomerov je organska faza vsebovala še surfaktant (Pluronic L121) in iniciator 
(Irgacure 819). Vodna faza pa je poleg demineralizirane vode vsebovala še sol in sicer 
CaCl2∙2H2O, ki zagotavlja boljšo stabilnost končne emulzije. 
Vse komponente organske in vodne faze sem ločeno natehtal na tehtnici in zmešal s 
pomočjo magnetnega mešala. Kot zadnji reagent sem v organsko fazo dodal iniciator, 
čašo pa sem predčasno zavil v aluminijasto folijo, saj je ta občutljiv na svetlobo. 
Emulzija je bila pripravljena v mešalni bučki z mešalom, katerega hitrost je bila 
nastavljena na 400 obratov na minuto. Celotna bučka je bila pred pripravo zavita v 
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aluminijasto folijo, saj bi lahko emulzija že začela polimerizirati, na svetlobi zaradi 
fotoiniciatorja, med samo pripravo v bučki.  
 
Slika 12: Priprava HIPE emulzije s pomočjo črpalke in mešala 
 
Vodna faza se je s pomočjo črpalke (slika 12), nastavljene na pretok 10 ml/min, 
dodajala po kapljicah v organsko fazo, ki sem jo pred tem vlil v bučko. Ko je bila 
dodana celotna vodna faza, sem pustil mešalo prižgano še nekaj minut, da sta se obe 
fazi dobro zmešali in je nastala homogena HIPE emulzija. 
 
3.1. Priprava poliHIPE vzorcev 
 
Pri vlivanju HIPE emulzije v kalupe sem moral paziti, da niso nastali mehurčki. Prav 
tako je bilo pomembno, da ni prišlo do fazne ločbe, kot je bilo že predhodno 
ugotovljeno [18]. Da emulzija ni stekla iz kalupa, sem najprej uporabljal posebne 
zamaške, kot sem zasledil v [18]. Sprva sem uporabljal teflonske zamaške s tesnilom, ki 
niso bili najboljši, saj se je tesnilo kdaj stopilo, kar je lahko kontaminiralo polimer. Tudi 
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tesnjenje ni bilo najboljše. Nato sem oblikoval in  na 3D tiskalnik natisnil zamaške iz 
PLA (ang. polylactic acid) plastike, ki niso več uporabljali tesnil. Oba tipa zamaškov sta 
zasedla preveč volumna v kalupu, in s tem zmanjšala količino dobljenih vzorcev. Kot 
končno rešitev sem dno kalupa zavil s teflonskim trakom in nato še s parafilmom. Nato 
sem v kalup vlil emulzijo in na vrhu spet uporabil teflonski trak in parafilm. Tako sem 
dobil največji volumen emulzije v kalupu, z najbolj ravnimi površinami na vrhu in na 
dnu kalupa. Pri takem načinu priprave je prišlo do najmanj odpadka in največ vzorcev.  
 
 
Slika 13: Zavit kalup z emulzijo 
 
Tako zaprte in obdelane kalupe sem dal pod UV luč za 3 ure. Nato sem PoliHIPE 
vzorec shranil v hladilniku v etanolu, da so se odstranili in sčistili možni ostanki 
monomerov. Etanol sem vsak dan zamenjal, da so bile odstranjene možne raztopljene 
nečistoče ali ostanki emulzije. 
 




Slika 14:Prikaz mehansko nestabilnih vzorcev: a) prikazuje vzorec potisnjen iz ohišja, b) prikazuje vzorec z 
neustrezno mehansko strukturo. 
 
 
Slika 15: Primer ustreznih polyHIPE vzorcev 
 
Vzorce, ki so vsebovali vidne napake v obliki vdolbin ali luknjic skozi celoten vzorec, 
sem zavrgel, saj pri nadaljnjem testiranju njihove prepustnosti in tlaki niso bili 
reprezentativni.  
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3.2. Merjenje tlaka in prepustnosti 
 
Naprave in laboratorijska oprema: 
• Črpalka (Knauer 14163 Berlin) 
• Tlačni senzor (Model CD379) 
• Ohišje 
• Filtrirni papir (0,20 μm) 
 
Vzorce, ki so bili mehansko stabilni, se niso ločili od ohišja in niso vsebovali vidnih 
napak, sem uporabil za testiranje prepustnosti in tlaka. 
Skozi vzorce, ki sem jih vstavil v posebno ohišje, sem prečrpaval filtrirano 
demineralizirano vodo in meril tlake pri različnih pretokih. Voda je bila filtrirana s 
filtrom, s porami velikosti 0,22 μm. Vsi eksperimenti so bili izvedeni pri sobni 
temperaturi (pribl. 22,5 ℃). Voda je bila filtrirana zato, da ni zamašila por v vzorcih in s 
tem povzročila netočne meritve tlakov. 
 




Slika 16: Sistem za merjenje tlaka 
3.3. Analiza strukture 
 
Naprave in laboratorijska oprema 
• SEM mikroskop (Zeiss ULTRA plus, Germany) 
• Program ImageJ 
• Ogljikov lepilni trak 
• Srebrna barva (Pelco) 
• Nosilci za SEM vzorce 
 
Za preučevanje strukture por in njihove porazdelitve so bile izvedene meritve s SEM 
mikroskopom na Fakulteti za kemijo in kemijsko tehnologijo. SEM analizo je izvedla 
dr. Matejka Podlogar. Vzorci, ki so bili testirani, so bili najprej zelo dobro zbrušeni, da 
je bila zagotovljena zelo ravna površina. Nato sem jih dal sušiti v peči pri 60 ℃ čez noč.  
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Po enodnevnem sušenju sem jih namestil na ogljikov lepilni trak na nosilce. Stike traku 
in vzorca sem premazal s srebrno pasto. Pred samim slikanjem so bili vzorci še 
naprašeni z zlitino 10 nm platine in paladija, da so postali kar se da prevodni.  
 
 
Slika 17: Priprava vzorcev za SEM analizo 
 
Dobljene slike sem analiziral s pomočjo računalniškega programa ImageJ. Za uporabo 
slik v programu je bilo te treba predhodno obdelati. Za določanje velikosti por in 
povezovalnih por ter njihove porazdelitve se jih na dobljenih SEM slikah ročno obrisal z 
elipsami. S programom sem nato označil še povezovalne pore. 
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• Demineralizirana voda (filtrirana 0,20 μm) 
 
Naprave in laboratorijska oprema: 
• HPLC sistem (ÄKTA explorer) 
• Injekcija  
• 40 μL zanka 
• Steklenica 
• Ohišje za vzorce 
 
Da bi preučil uniformnost toka skozi poliHIPE vzorec in določil njegovo pretočno 
poroznost ter še enkrat preverili homogenost strukture, sem izvedel pulzne eksperimente 
na sistemu HPLC.  
Kot mobilna fazo sem uporabil deionizirano vodo, za sledilni vzorec pa raztopino 
acetona (0,5 volumskega %). Vzorec je bil vpet v posebno ohišje (slika 18), ki je imelo 
na vsaki strani frito, ki ščiti vzorec pred morebitnimi nečistočami v mobilni fazi. Na 
HPLC sistem je bila priklopljena steklenica z mobilno fazo, sledilni vzorec pa sem 
vbrizgaval s pomočjo injekcije.  




Slika 18: Ohišje za vzorce pri HPLC analizi 
 
Eksperimente sem izvedel pri točno določenem pretoku zaradi ponovljivosti. Pretok 
mobilne faze je bil 3 ml/min, saj tak pretok ni poškodoval vzorca pri dolgotrajnem 
testiranju. Vsakemu vzorcu sem izmeril vsaj 2 meritvi pulza. 
 




Slika 19: HPLC sistem, uporabljen za testiranje vzorcev 
 
  
Ožbej Bizjak, Vpliv strukture poliHIPE materialov na njihove hidrodinamske lastnosti 
45 
 
4. Rezultati in meritve 
 
4.1. Priprava poliHIPE vzorcev 
 
4.1.1. Priprava HIPE emulzij 
 
Za sintezo različnih poroznosti poliHIPE vzorcev, in sicer 75, 80, 85 in 90 %, sem 
pripravil različne HIPE emulzije z uporabo naslednjih enačb (enačbe XXXIV, XXXV, 
XXXVI, XXXVII) glede na ternarni diagram (surfaktant – voda – organska faza):  
 
















V zgornjih enačbah (XXXIV, XXXV, XXXVI, XXXVII) n predstavlja molsko 
razmerje med GMA in EGDMA. VE je volumen emulzije, ωO je delež organske faze, ρ1 
je gostota GMA, ρ2 pa gostota EGDMA. ρw je gostota vode, ρS gostota surfaktanta, %S 
in %W pa predstavljata volumski delež surfaktanta in volumski delež vode. 
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Tabela 2: Sestave za pripravo 40 mL emulzij različnih poroznosti 
Organska faza 
[%] 








10 2,917 g 1,337 g 1,054 g 0,021 g 35,433 g 0,354 g 
15 4,376 g 2,006 g 0,696 g 0,03 g 33,210 g 0,332 g 
20 5,835 g 2,674 g 0,929 g 0,043 g 30,987 g 0,310 g 
25 7,293 g 3,343 g 1,162 g 0,053 g 28,763 g 0,288 g 
 
V tabeli 2 so prikazani izračuni mas, potrebnih za pripravo emulzij 75, 80, 85 in 90 % 
poroznosti. Organska faza z vsebnostjo 10 % predstavlja 90 % poroznosti emulzije in 
podobno velja za 15, 20 in 25 %.  
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4.2. Merjenje padca tlaka in prepustnosti 
 
Da bi lahko vzorce imenoval mehansko stabilne, sem jim večkrat izmeril tlak in nato 
izračunal prepustnost, saj je pomembno, da se tudi po več meritvah ne spremenijo 
njihove tokovne lastnosti.  
Vsakemu vzorcu sem izmeril tudi debelino. S pomočjo pretokov, tlakov in debeline 
posameznih vzorcev enakih poroznosti, sem lahko z uporabo Darcyjevega zakona 
(enačbe XXXVIII, XXXIX, XL) izračunal prepustnosti. 
 














Eksperimenti so bili izvedeni pri sobni temperaturi 22,5 °C. Za dinamično viskoznost 
vode sem privzel vrednost 0,943, kot je to navedeno v literaturi. [37] Linearno hitrost 
toka (fluks), pri katerem ni upoštevana poroznost 𝑣, se izračuna po enačbi (XLI): 
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Izmerjeni tlaki vzorcev (različnih poroznosti) pri različnih pretokih in izračunane 
prepustnosti so predstavljene v spodnjih tabelah (3,4,5,6 in 7).  
 
Tabela 3: Rezultati meritev tlaka in prepustnosti za vzorce s 90 % poroznostjo 
Vzorec s 90 % poroznostjo 
   
Debelina vzorca L [mm] 8,0 8,9 8,8 
Pretok Q [ml/min] Tlak [bar] 
1 0,3 0,2 0,2 
2 0,5 0,5 0,5 
4 1,1 1,0 1,0 
5 1,3 1,2 1,3 
Prepustnost B x 1014 [m2] 5,0 6,0 5,7 
 
Tabela 4: Rezultati meritev tlaka in prepustnosti za vzorce s 85 % poroznostjo 
Vzorec s 85 % poroznostjo 
       
Debelina vzorca L [mm] 6,0 6,0 5 6,0 5,0 6,0 6,0 
Pretok Q [ml/min] Tlak [bar] 
1 0,2 0,4 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2 
2 0,5 0,6 0,5 0,4 0,4 0,4 0,4 
4 0,9 0,8 1,0 0,9 0,9 0,9 0,8 
5 1,2 1,0 1,3 1,1 1,2 1,1 1,0 
Prepustnost B x 1014 [m2] 4,2 4,5 3,9 4,5 3,6 4,5 5,0 
 
Tabela 5: Rezultati meritev tlaka in prepustnosti za vzorce s 80 % poroznostjo 
Vzorec s 80 % poroznostjo 
       
Debelina vzorca L [mm] 5,7 5,5 5,7 5,6 5,5 5,4 5,5 
Pretok Q [ml/min] Tlak [bar] 
1 0,4 0,3 0,4 0,4 0,4 0,4 0,4 
2 0,8 0,6 0,7 0,7 0,7 0,7 0,7 
4 1,4 1,1 1,3 1,3 1,3 1,4 1,3 
5 1,7 1,4 1,6 1,6 1,6 1,6 1,6 
Prepustnost B x 1014 [m2] 2,7 3,2 2,9 2,8 2,8 2,7 2,8 
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Tabela 6: Rezultati meritev tlaka in prepustnosti za vzorce s 75 % poroznostjo 
Vzorec s 75 % poroznostjo 
       
Debelina vzorca L [mm] 5,0 4,4 4,6 4,4 4,4 4,4 4,4 
Pretok Q [ml/min] Tlak [bar] 
1 1,92 1,28 0,87 0,84 0,76 0,59 0,55 
2 0,56 2,57 1,82 1,72 1,57 1,19 1,17 
4 0,82 3,88 2,78 2,62 2,39 1,80 1,81 
5 1,09 5,19 3,75 3,54 3,20 2,40 2,46 
Prepustnost B x 1014 [m2] 1,4 0,6 0,8 0,8 0,9 1,2 1,2 
 
Tabela 7: Povprečne prepustnosti za vzorce različnih  poroznosti 







Pri 90 % in višjih poroznostih je bilo težko pripraviti kakovostne in mehansko stabilne 
vzorce. Veliko težav je povzročala viskoznost emulzije po končanem mešanju organske 
in vodne faze, kar je otežilo vlivanje HIPE emulzije v kalupe brez nastanka mehurčkov. 
Ti mehurčki se po končani polimerizaciji pokažejo kot luknje, ki naredijo vzorec 
neuporaben, z nerealno prepustnostjo. 
 
4.3. Analiza strukture poliHIPE vzorcev 
 
4.3.1. SEM analiza 
 
SEM analiza omogoča določanje razmerij med večjimi porami (prazninami) in 
manjšimi povezovalnimi porami (okni). Prav tako lahko vidimo velikosti por, kot tudi 
strukturo posameznih por. V primeru podrte strukture mehansko nestabilnih vzorcev 
pore nimajo dobro razločnih elipsastih oblik.  





Slika 21: Primer obdelave vzorcev z obkroževanjem por 
 
Slika 21 prikazuje označene praznine vzorcev različnih poroznosti. Taka obdelava je 
potrebna za nadaljnjo analizo s programom ImageJ. 
Iz dobljenih rezultatov o dimenzijah, ki nam jih poda program ImageJ, sem izračunal 
povprečno velikost por. To vrednost je bilo treba pomnožiti še s statistično konstanto 
2/31/2. To jo potrebno zato, ker na SEM sliki vzorca vidimo pore na različnih višinah in 
iz same slike ne moremo pravilno določiti velikosti. To je bolj podrobno opisano v 
poglavju 1.4.3. 
Analiziral sem veliko vzorcev različnih poroznosti, ki so imeli čim bolj podobne 
velikosti povezovalnih por in praznin. Izkazalo se je, da je premer povezovalnih por 









Graf 4: Primerjava statične poroznosti z nominalno 
 
Izkaže se, da statična poroznost ustreza nominalni. To je dober znak, da je bil način 
priprave ustrezen za doseganje želenih poroznosti vzorcev. Rezultati meritev 
povezovalnih por in praznin ter statičnih poroznosti kažejo, da imajo pripravljeni 
poliHIPE vzorci enake premere por, razlikujejo pa se v statični poroznosti. 
 
4.4. Pulzni eksperiment 
 
4.4.1. Testiranje primernosti vzorcev 
 
Na grafu 5 je prikazan pulzni odziv slabega vzorca. Vzorec sem izmeril dvakrat, da sem 
potrdil ali ovrgel njegovo uporabnost, saj lahko pride do negativnega rezultata tudi, če 
se med meritvijo v sistemu pojavijo mehurčki, ki vplivajo na meritve. Podatki so vzeti 
iz serije testiranj (zato je na grafu 5 pretečen volumen tako velik). Izkazalo se je, da je 
vzorec slab, saj ima dvojni vrh. Razlogov za to je lahko več. Eno od možnih pojasnil je, 
da ima vzorec luknjo oz. večji defekt v strukturi, lahko pa to pomeni, da ima vzorec 
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V zgornji enačbi (XLIII) d predstavlja premer vzorca znotraj ohišja (za vse testirane 
vzorce je ta vrednost 11 mm – notranji premer kalupa), h njegovo debelino in ε 
poroznost vzorca. 
Nato se v enačbi (XLIV) od Vp odšteje razlika volumnov ΔV. 
 





Dobljeni rezultat mora biti približno enak izračunanemu volumnu por. V tabeli 8 so 
rezultati za dva vzorca in ohišje. Pri slabem vzorcu lahko vidimo retencijo 0,01, kar 
kaže, da ima vzorec luknjo ali pa defekt v strukturi. Dober vzorec pa ima retencijo 
0,387, kar je približno enako Vp. To nam pove, da je vzorec dober in nima luknje. Ti 
izračuni veljajo, če so vrhovi enakih oblik. Za oceno lahko to preverimo vizualno, za 
bolj natančno določitev enakosti vrhov pa lahko te podatke dobimo iz sistema HPLC. 
 
 
















10,22 10,63 0,41 1,1 0,54 0,41 0,01 
Dober vzorec 
19,57 20,357 0,787 1,1 0,54 0,41 0,387 
Ohišje 
0 0,4 0,4     
 
Enako je, če primerjamo retencijske čase. To lahko naredimo zaradi povezave volumna 
in časa pri enakem pretoku (𝜙), kot kaže spodnja enačba (XLV): 
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To je čas od vbrizganja do vrha odziva. Pri ohišju je bila ta razlika 0,13 minut, pri 
slabem vzorcu pa 0,14 minut, kar pomeni, da je sledilni vzorec prešel skozi vzorec v 
skoraj istem času kot skozi prazno ohišje. Vzorec ima torej luknjo. 
 
4.4.2. Pričakovani rezultati 
 
Na grafu 8 so prikazani pulzni odzivi vzorcev nominalnih poroznosti 75, 80, 85 in 90 % 
in odziv samega ohišja sistema (H). Merjen je bil odziv prevodnosti, v odvisnosti od 
volumna kolone oz. vzorca (ang. column volume, CV). 
 
 
Graf 8: Pulzni odzivi vzorcev nominalnih poroznosti 75, 80, 85 in 90 % ter ohišja 
 
Iz vrhov lahko vidimo tipičen odziv za kratko kromatografsko kolono. Odzivi imajo malo 
repičenja, ni pa prisotno bradičenje. Repičenje je odmik v desno od sredine vrha, 
bradičenje pa v levo. Prav tako je pomembno, da ni prisotnih dvojnih vrhov. Ti podatki 
kažejo na uniformni tok skozi poliHIPE vzorec.  
Iz grafa 8 je razvidno tudi, da si vrhovi, ki jih zazna detektor, sledijo od najmanj 
poroznega do najbolj poroznega. To kaže na povečanje pretočne poroznosti z večanjem 






























H 0.75 0.80 0.85 0.90
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Tabela 9: Analiza prepustnosti in korelacijski indeks R kvadrat  za različne vzorce 
 
Iz tabele 9 lahko vidimo visoke vrednosti R2, kar kaže na dobro ujemanje eksperimentalno 
pridobljenih podatkov. Za izračun prepustnosti je bila uporabljena enačba (XLVII): 
 





Graf 11: Odvisnost pretočne poroznosti in nominalne poroznosti poliHIPE vzorcev 
 
Iz grafa 11 se vidi lepo prileganje pretočne poroznosti z zastavljeno nominalno, podobno 
kot pri primerjavi statične in nominalne poroznosti. Ker so dobljeni rezultati skoraj 
identični podatkom, dobljenim za statične poroznosti, lahko sklepamo, da je celotna 
struktura por dostopna toku mobilne faze in da ni prisotnih mrtvih območij znotraj 
strukture. 
Nominalna poroznost [/] 0.75 0.75 0.75 0.8 0.8 0.8 0.85 0.85 0.85 0.9 0.9 0.9
Debelina L [mm] 6 7.5 6.5 7.8 6.5 6.9 5 6.1 4.8 8 8.9 8.8
Volumen kolone [mL] 0.57 0.713 0.618 0.741 0.618 0.656 0.475 0.58 0.456 0.76 0.846 0.836
Pretok Q [mL/min]
1 0.5 0.7 0.6 0.5 0.4 0.4 0.2 0.2 0.2 0.3 0.2 0.2
2 1 1.5 1.2 1 0.8 0.8 0.4 0.4 0.4 0.5 0.5 0.5
4 1.9 2.6 2.5 2 1.7 1.6 0.8 0.9 0.7 1.1 1 1
5 2.3 3.2 3 2.5 2.2 2 1 1.1 0.9 1.3 1.2 1.3




] 2.1 1.9 1.8 2.6 2.5 2.9 4.1 4.6 4.5 5 6 5.7
R
2
0.997 0.99 1 1 0.996 1 1 0.995 0.998 0.999 0.998 1
Tlak [bar]





Rezultati raziskave magistrske naloge so pokazali, da se pretočna poroznost poliHIPE 
polimerov dobro ujema z nominalno poroznostjo oz. volumskim deležem vodne faze 
HIPE emulzij, ki je bil določen pri načrtovanju sestave. Iz tega lahko vidimo, da je način 
sinteze poliHIPE vzorcev ustrezen, in da nam omogoča natančno pripravo različnih 
poroznosti vzorcev. Prav tako so rezultati pokazali, da struktura poliHIPE vzorcev 
omogoča enakomeren tok mobilne faze skozi celotno strukturo. To velja ne glede na 
določeno poroznost, struktura ne vsebuje mrtvih področij, kjer bi se mobilna faza 
zadrževala. Zaradi teh lastnosti imajo taki poliHIPE polimeri možne aplikacije kot 
ogrodja za npr. doziranje hranilnih snovi ali pa zdravil, v kromatografiji, za ogrodja pri 
regeneraciji tkiv, morda kot nosilci za biološke molekule in za uporabo v katalizi. 
Prav tako je analiza poliHIPE vzorcev pokazala pomembno povezavo med prepustnostjo 
in poroznostjo, in sicer, da je njihova prepustnost linearno narašča z večanjem poroznosti. 
Tokovne lastnosti se niso spreminjale pri različnih poroznostih, le pri 75 % je prišlo do 
rahlega odstopanja. To je lahko zaradi večjega vpliva strukture na tok zaradi nizke 
poroznosti. 
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